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A method of controlling the cis/trans isomer ratio in the preparation of isophoronediamine by the 
aminating hydrogenation of isophoronenitrile in the presence of ammonia, H2 and a catalyst. The reaction 
take,s place in two temperature steps, initially at 10 DEG to 90 DEG C. and then at above 90 DEG to 150 
DEG C. with a temperature difference of at least 30 DEG C. between the two steps, the contact time 
being shorter in the first step than in the second. The cis/trans ratio is increased by lowering the 
temperature of the first step. 
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PrOfungsantrag gem. § 44 PatG 1st gesteiit 

(S) Verfahren zur Beeinflussuhg des cis-/trans-lsomerenverhaltnisses von 
3-Aminomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylamin bei dessen Herstellung aus 
3-Cyano-3,5,5-trimethylcyciohexanon 

@ 3-Aminomethyl-3.5,5-trimethyicyclohexylamin (Isophoron- 
diamin) ist ein technisch genutzter Rohstoff fur verschiede- 
ne Kunstharze. Isophorondiamin kommt als cis-/trans-lso- 
merengemisch zur Anwendung, wobei das cis-/trans-lsorne- 
renverhaltnis die Eigenschaften beeinfluBt. 
Die Erfindung zeigt einen Weg auf, das Isomerenverhaltnis 
bei der Herstellung von Isophorondiamin durch armierende 
Hydrierung von 3-Cyano-3,5,5-trimethylcyclohexanon (iso- 
phoronnitril) in Gegenwart von Ammoniak, H 2 und einem 
Katalysator zu steuern. Die Umsetzung erfolgt in zwei 
Temperaturstufen, namlich zunachst bei 10 bis 90° C und 
dann bet 90 bis 150°C bei einer Temperaturdifferenz zwi- 

_ schen betden Stufen von mindestens 30° C, wobei die 
Kontaktzeit in der ersten Stufe kurzer ist als in der zweiten. 

X Durch Absenken der Temperatur in der ersten Stufe erhoht 
sich das cis-/trans-Verhaltnis. 
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Beschreibung 

Die Erfindung richtet sich auf ein Verfahren zur Beeinflussung des cis/-trans-Isomerenverhaltnisses von 
3-Aminomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylamin (isophorondiamin; IPDA) bei dessen Herstellung aus 3-Cyano- 
3^,5-trimethylcyclohexanon (lsophornnitril; IPN). Die Herstellung des Isophorondiamins basiert auf der aminie- 
renden Hydrierung von Isophoronnitril mit Ammoniak und Wasserstoff in Gegenwart eines Hydrierkatalysa- 
tors. 

Isophorondiamin wird als Ausgangsprodukt zur Herstellung von Isophorondiisocyanat, einer Isocyanatkom- 
ponente fur Polyurethansysteme, als Aminkomponente fur Polyamide und als Harter fur Epoxidharze verwen- 
det Isophorondiamin wird ublicherweise aus Isophoronnitril hergestellt, wobei in Gegenwart von Ammoniak, 
Wasserstoff und ublichen Hydrierkatalysatoren die Carbonylgruppe in eine Aminogruppe und die Nitrilgruppe 
in eine Aminomethylgruppe uberfuhrt werden. Das Ausgangsprodukt Isophoronnitril laBt sich in bekannter 
Weise durch Anlagerung von Cyanwasserstoff an Isophoron erhahen — siehe DE-OS 39 42 371. 

Isophorondiamin kann in unterschiedlichen Isomeren vorkommen, gemaB Die Angewandte Makromolekula- 
re Chemie, 153.(1987) 1 — 13 (Nr. 2502) wurde fur das in handelsublichem Isophorondiamin zu etwa 75% 
vorliegende lsomere eine Sesselkonformation mit einer cis-Anordnung der equatorialen Aminogruppe am 
C'-Atom und der equatorialen Aminomethylgruppe am C 3 -Atom festgestellt; bei dem zu etwa 25% anwesenden 
Isomeren handelt es sich um das trans-Isomere mit equatorialer Amino- und axialer Methylaminogruppe. 

Das cis- und trans-Isomere von Isophorondiamin sowie das hieraus zugangliche cis- und trans-Isomere von 
Isophorondiisocyanat weisen unterschiedliche Reaktivitaten auf, was fiir die vorgesehene Anwendung von 
technischer Bedeutung sein kann. So lehrt die DE-OS 42 1 1 454, daB durch Verwendung eines Isophorondiamin- 
Isomerengerriischs, bestehend aus Ober 40% des trans-Isomeren und unter 60% des cis-Isomeren als Reaktions- 
komponente in Polyadditionsharzen, wie insbesondere Epoxidharzen, sowohl die Topfzeit verlangert als auch 
die maximale Hartungstemperatur erniedrigt werden. Zur Erzielung einer mdglichst hohen Reaktionsgeschwin- 
digkeit werden umgekehrt Isophorondiamin- 1 somerengemische bevorzugt, welche einen mdglichst hohen An- 
teil an dem cis-Isomeren aufweisen. 

Die Herstellung von Isophorondiamin aus Isophoronnitril wird zwar in vielen Dokumenten beschrieben, 
jedoch wird in diesen keine Aussage uber die Zusammensetzung des Isomerengemischs gemacht Wahrend 
handelsiibliche Produkte ein cis-/trans-Isomerenverhaitnis um 75 zu 25. aufweisen, wurden aus der DE- 
OS 42 1 1 454 auch IPDA-Isomerengemische bekannt, welche zwischen 50 und 70% des trans-Isomeren enthal- 
ten. 

Bezuglich bekannter Verfahren zur Herstellung von Isophorondiamin durch aminierende Hydrierung von 
Isophoronnitril wird beispielhaf t auf die US 3352,9 1 3 die EP-B 0 042 1 1 9, die EP-A 0 449 089, die EP-A 0 394 967 
und die J P- A 4-300852 verwiesen. In keinem dieser Dokumente werden Angaben zum Isomerenverhaltnis 
gemacht. 

GemaB dem in der US 3,352,913 beschriebenen Verfahren wird Isophoronnitril mit Ammoniak in Gegenwart 
von an sich bekannten kobalt-, nickel-, eisen- oder edelmetallhaltigen Katalysatoren bei 50 bis 150°C und einem 
Druck von wenigstens 50 bar, beispielsgemaB 120 bis 150 bar, aminierend hydriert. Die Hydrierung kann in An- 
oder Abwesenheit von organischen Losungsmitteln erfolgen; Methanol wird bevorzugt Der Hydrierkatalysator 
kann in Form von Suspensions- oder Festbettkatalysatoren eingesetzt werden. 

Eine zweistufige Umsetzung, wobei in der ersten Stufe Isophoronnitril in 3-Cyano-3,5,5-trimethyl-iminocyclo- 
hexan uberfuhrt und dieses in der zweiten Stufe zu IPDA hydriert wird, lehrt die DE-OS 30 11 656. Auch die 
EP-B 0 042 119 betrifft ein zweistufiges Verfahren zur Herstellung vofi IPDA aus IPN, wobei ein spezieller 
Iminbildungsreaktor eingesetzt wird. 

Zweistufig verlauft auch das in der EP-A 0 394 967 beschriebene Verfahren zur Aminierung von Carbonylni- 
trilen und lminonitrilen, das auch die Herstellung von IPDA aus IPN umfaBt. Das Ausgangsprodukt wird unter 
Bedingungen der reduktiven Aminierung, also in Gegenwart von Wasserstoff, Ammoniak und einem Hydrierka- 
talysator sowie ublicherweise in Anwesenheit eines organischen Ldsungsmittels bei maBigen Temperaturen 
zunachst in das Aminonitril ilberfuhrt; anschlieBend wird die Nitrilgruppe in Gegenwart eines gegenQber 
Nitrilgruppen hydrierwirksamen Hydrierkatalysators bei hoherer Temperatur in eine Aminomethylgruppe 
uberfuhrt. Das Verfahren kann sowohl in Reaktoren unter Verwendung von Suspensionskatalysatoren als auch 
in Reaktoren unter Verwendung von Festbettkatalysatoren durchgefuhrt werden. Wie aus den zahlreichen 
Beispielen in diesem Dokument hervorgeht, wurde es als notwendig erachtet, ein strenges Temperaturprofil zu 
fahren, wobei die Temperatur von der ersten Stufe in 20°C-Intervallen schrittweise auf die Temperatur in der 
zweiten Stufe erhoht wurde. Das zeitaufwendige Temperaturprogramm fuhrt zu einer Erniedrigung der Raum- 
Zeit-Ausbeute und damit einer Minderung der Wirtschaftlichkeit des Verfahrens. Um eine ausreichende Pro- 
duktqualitat zu erzielen, wurden zusatzlich spezielle Promotoren eingesetzt. 

lm Hinblick auf die vom cis-/trans-Isomerenverhaltnis abhangigen Eigenschaften von Isophorondiamin be- 
steht die Aufgabe der vorliegenden Erfindung darin, ein Verfahren zur Beeinflussung des cis-/trans-Isomeren- 
verhaltnisses von 3-Aminomethyl-3A5-trimethylcyclohexylamin bei dessen Herstellung aus 3-Cyano-3,5,5-tri- 
methylhexanon aufzuzeigen. Die erflndungsgemaBen MaBnahmen zur Beeinflussung des Isomerenverhaitnisses 
sollten sich in einfacher Weise in an sich bekannte Verfahren zur Herstellung von Isophorondiamin aus Isopho- 
ronnitril in Gegenwart von Ammoniak und Suspensions- oder Festbettkatalysatoren fur die aminierende Hy- 
drierung in An- oder Abwesenheit eines organischen Ldsungsmittels integrieren lassen. 

Gefunden wurde ein Verfahren zur Beeinflussung des cis-/trans-lsomerenverhaltnisses von 3-Aminomethyl- 
3,5,5-trimethylcyclohexyIamin (Isophorondiamin; IPDA), bei dessen Herstellung aus 3-Cyano-3,5,5-trimethylcy- 
clohexanon (Isophoronnitril; IPN) durch aminierende Hydrierung, wobei Isophoronnitril in Gegenwart von 
Ammoniak und einem Suspensions- oder Festbett-Hydrierkatalysator aus der Reihe der Kobalt-, Nickel und 
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Prfplmeiallkatalvsato'ren mit Wasserstoff bei einem Druck von 3 bis 20 MPa und einer Temperatur bis zu 150°C 
"2 un dls erhaltene Reaktionsgemisch destillativ aufgearbeitet wird. das dadurch gekennze,chnet «, 
To man die Hydrierung in einer ersten Stufe bei ICC bis 90°C und in einer sich daran anschl.eBenden zwe.ten 
S^bei flber 90»C bis JWG wobei der Temperaturunterschied zwischen der ersten und zwei en Stufe 

LtlVr betract durchfQhrt, wobei die Reaktionszeit bei Verwendung eines Suspensionskatalysators 5 5 
5SR^ta2SS«S!& 30 bis 200 Minuten in der zweiten Stufe be.ragt und der LHSV-Wert be. 
Verlendung eines Festbe.tkatalysators 2 bis 12 h" ' in der ersten Stufe und 03 bis 2 h"' m der zwe.ten , Stufe 
fewrcugt wird ein LHSV-Wert in der ersten Stufe von groBer 2 h"' und .n der zwe.ten Stufe von groBer 08 

h Wahrend durch Verwendung von beispieisweise einem Kobait-Festbettkatalysator und Durchfuhrung der ,o 
aminierenden Hydrierung in einem Rieselbe.treaktor unter Verwendung eines Ausgangsgemischs aus Isopho- 
Sri? Ammoniak und Methanol bei einem Druck von 60 bar und einer Temperatur von I20°C em cis-/trans- 
Uomerenverhaltnis von 60 zu 40 erzielt wird, laBt sich das Isomerenverhaltnis auf 80 zu 20 erhohen. wenn .die 
Ketzung erfindungsgemaB bei etwa 40*C in der ersten Stufe und I20°C in der zwe.ten Stufe durchgefOhrt 
wiTd Enteeeen der in der EP-A 0 394 967 gegebenen Lehre ist es nicht erforderlich, d.e Temperatur schnttwe.se , 5 
unter Einhaitung bestimmter Temperatursprunge und Verweilzeiten von der Temperatur der ersten Stufe auf 
die Temoeratur der zweiten Stufe zu erhohen. Durch die Auswahl der Temperatur der ersten und der zwe.ten 
Stufe laBt sich somit das cis-/trans-lsomerenverhaltnis in einfacher Weise beeinflussen. Eine we.tere Ste.gerung 
des cis-/trans- Isomerenverhaltnisses gegenuber dem zuvor erwahnten ist dadurch mogl.ch, daB d.e Temperatur 
der ersten Stufe weiter abgesenkt wird, beispieisweise auf Raumtemperatur. Durch die erfindungsgemaBe 
MaBnahme ist es ferner mSglich. kundenseitigen Wiinschen nach einem ganz bestimmten Isomerenverhaltn.s zu 

^nfeTrfindungsgemaBe MaBnahme zur Beeinflussung des cis/trans- Isomerenverhaltnisses von Isophorondi- 
amin laBt sich in die bekannten Verfahren zur Herstellung von Isophorondiamin integneren, sofern diese 
Verfahren nicht von einem speziellen Iminbildungskatalysator Gebrauch machen. Somit lassen sich die erfin- 
dungsgemaBen MaBnahmen in Verfahren anwenden, wie sie in den einleitend gewurd.gten Dokumenten offen- 
bart wurden oder diesen Verfahren ahnlich sind. 

BekannUich kann die aminierende Hydrierung in Anwesenheit oder Abwesenhe.t von Losungsmmeln erfol- 
een Vorzugsweise wird die Umsetzung in Anwesenheit von Losungsmitteln durchgefOhrt, we.l auf d.ese We.se 
der Druck meistens reduziert werden kann. Bevorzugte organische Losung^mittel s.nd C,- bis C-Alkohole, 
cvclische Ether, wie Tetrahydrofuran und Dioxan sowie Glykolmono- oder Glykold.methyl- oder -ethylether; 
hesonders bewahrt hat sich Methanol als Losungsmittel. Sofern ein Gemisch aus Isophoron, Ammoniak und 
oreanisches Losungsmittel, vorzugsweise Methanol, aminierend hydriert wird, wird ein Druck im Beretch von 3 
hif 8 MPa vorzugsweise 5 bis 8 MPa. eingestellt. Die Temperatur der ersten Stufe w.rd in derartigen Fallen 
meist Vwis'chen 20 und 80° C und in der zweiten Stufe zwischen 100 und 140'C liegen; d.e Temperaturd.fferenz 35 
zwischen der ersten und der zweiten Stufe betragt vorzugsweise mmdestens 40° C . . 

Bei der Suspensionshydrierung lassen sich soiche Katalysatoren einsetzen, w.e s.e fur die hydr.erende Am.n.e- 
rune alleemein bekannt sind; insbesondere handelt es sich urn Suspensionskatalysatoren mit Kobalt, Nickel oder 
Ruthenium als wirksames Element, wie Raney-Nickel, Raney-Kobalt und Ruthenium-Tragerkatalysatoren.etwa 
Ruthenium auf y-Aluminiumoxid. Die Wirkung der Raney-Katalysatoren kann durch die M.tverwendung von 40 
Cokatalvsatoren aus der Reihe von Salzen von Kobalt und Nickel geste.gert werden. 

Sofern die aminierende .Hydrierung unter Verwendung von-Festbettkatalysatoren durchgefuhrt wird, kann 
der Reaktor sowohl als Rieselbettreaktor als auch als Blasenreaktor betrieben werden. Bei der Blasenfahrwetse 
wird das fliissige Reaktionsgemisch von unten nach oben gefdrdert, so daB der Reaktor stets geflutet ist; be. der 
Rieselbettfahrweise laBt man das flussige Gemisch in Gegenwart von Wasserstoff Ober das Katalysatorbett « 

nC F?ile Rieselbettfahrweise wird bevorzugt, wobei hier insbesondere Kobalt- oder Ruthenium-Festbettkatalysa- 
toren zum Einsatz kommen. Die erfindungsgemaB erforderlichen beiden Temperaturstufen lassen sich m einem 
einzieen Rieselbettreaktor mit zwei darin angeordneten Katalysatorschichten und getrennten Vornchtungen 
zur Einstellune und Aufrechterhaltung der in der ersten und in der zweiten Schicht gewOnschten Temperatur so 
durchfuhren Altemativ konnen anstelle eines einzigen Reaktors mit zwei Schichten zwei Reaktoren mit jewe.ls 
einer Schicht hintereinander geschaltet werden. ZweckmaBigerweise enthalt der Rieselbettreaktor auch eine 
Vorrichtung zur Verteilung des auf die oberste Schicht des Reaktors aufgegebenen flflssigen Gemischs. Wasser- 
stoff kann dem Rieselbettreaktor sowohl in einem OberschuB zugefiihrt werden oder entsprechend dem Bedarf 
zur Aufrechterhaltung des Drucks. Die Verwendung eines Wasserstoffuberschusses wird weniger bevorzugt, 55 
weil hierdurch bezuglich Ausbeute und SelektivitSt keine Vorteile erzielt werden und damit der apparative 
Aufwand vereinfacht wird. indem keine Vorrichtung zur Abtrennung des Wasserstoffuberschusses, zur Konden- 
Tation des darin enthaltenden Ammoniaks und Losungsmittels und zur Kompression zwecks Ruckfuhrung des 
Wasserstoffuberschusses erforderlich sind. 

Bei der Ausfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens unter Verwendung eines Rieselbettreaktors mit zwei 6 o 
Schichten oder unter Verwendung von zwei hintereinander geschalteten Rieselbettreaktoren. .st es zweckma- 
Bie auf das erste Katalysatorbett ein 10 bis 40Gew.-% Isophoronnitril. 10 bis 40Gew,o/o Ammoniak und 
Methanol als LSsungsmittel enthaltendes Gemisch aufzugeben und die Hydrierung be. einem Druck von 5 bis 
Sa und einer Temperatur von 10 bis 80°C in der ersten Stufe und 100 bis 130«C in der zwe.ten Stufe 
durchzufuhren. Zwecks Erhalt eines hohen cis-/.rans-lsomerenverhaltnisses wird die Temperatur der ersten 65 
Siufe auf niedrige Werte, also insbesondere 10 bis 40°C eingestellt. 

GemaB einer weiteren Ausfiihrungsform des erfindungsgemaBen Verfahrens unter Verwendung e.nes oder 
zweier Rieselbettreaktoren wird fur das erste Katalysatorbett ein Ruthenium- Festbettkatalysator. vorzugsweise 



43 43 891 Al ^ 

ein Ruthenium-Tragerkataiysator^^einem Rutheniumgehalt zwischen 0,5 und 10 Gew!^> und in der zweiten 
Schicht ein Kobalt-Festbettkatalysator, vorzugsweise Kobalt-Tragerkatalysator mit 10 bis 70Gew.-% Kobalt. 
eingesetzt. Die Schichthdhe fur die erste und die zweite Schicht wird derart gewahlt, daB die anspruchsgemSBen 
LHSV-Werte fur die jeweilige Stufe resuhieren. Rutheniumkatalysatoren begimstigen, wie die Anmelderin 
feststellte. die Bildung von cis-Jsophorondiamin, beeintrachtigen aber die Ausbeute. Durch die vorerwahnte 
Kombination einer kleinen Schicht aus einem Rutheniumkatalysator und einer grdBeren Schicht aus einem 
Kobaltkatalysator gelingt es, insbesondere wenn die Temperatur in der ersten Stufe niedrig gehalten wird. 
Isophorondiamin zu erzeugen, das uberwiegend in der cis-Konfiguration vorliegt 

Die besonderen Vorteile des erfindungsgemaBen Verfahrens bestehen darin.daB sich das cis-/trans-Isomeren- 
verhSltnis steuern laBt und Isophorondiamin bei den als bevorzugt dargestellten Ausfuhrungsformen gleichzei- 
tig in hoher Ausbeute erhalten wird. Die technischen MaBnahmen zur Steuerung des Isomerenverhaltnisses sind 
einfach und lassen sich in bestehende Vorrichtungen integrieren. Durch die Beschrankung des Verfahrens in 
zwei Temperaturstufen, ohne ein langwieriges geziehes Aufheizen, laBt sich Isophorondiamin in hoher Raum- 
Zeit-Ausbeute herstellen. 

Beispiel 

Zwei hintereinander geschaltete Reaktionsrohre, welche mit je einer Heizvorrichtung zur getrennten Einstel- 
lung der Temperatur jedes Rohres versehen waren, wurden mit je 100 ml Hydrierkatalysator gefdllt. Die 
Einsatzlosung, die Isophoronnitril und Methanol enthielt und fiiissiger Ammoniak wurden unmittelbar vor dem 
Reaktor gemischt und von oben in den ersten Reaktor gepumpL Der Druck wurde auf 60 bar geregeh; es wurde 
kein H 2 -OberschuB verwendet Das flussige Reaktionsgemisch wird in einem unter dem zweiten Reaktionsrohr 
angeordneten AbscheidegefaB aufgefangen. 

In der Einsatzlosung waren 30Gew.-% IPN und 70Gew.-% Methanol enthalten. Zusatzlich wurden dem 
Gemisch jeweils 5,4%, bezogen auf Isophoronnitril, eines Hochsiedergemischs aus der destillativen Aufarbei- 
tung des Reaktionsgemischs eines vorhergehenden Ansatzes, enthaltend Reste Isophorondiamin und 3,5,5-Tri- 
methyl-6-imino-7-azabicyclo-[3^.1]-octan (Amidin) als Hauptprodukt, zugesetzt Davon wurden 130ml/h und 
zusatzlich 50 ml/h flussiger Ammoniak gemischt und in den Reaktor gepumpL Als Katalysator wurde ein 
handelsublicher Kobaltkatalysator (50% Co auf silikatischem Trager) eingesetzt Die Temperatur des ersten 
Reaktors wurde zwischen 40 und 140°C variiert. Die Temperatur des zweiten Reaktors betrug konstant 120°C 
Die Ergebnisse sind in der Tabelle dargestellt 

T(l. Reaktor) (°C) Ausbeute {%) Isomerenverhaltnis 

cis : trans 
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Patentanspruche 







1. Verfahren zur Beeinflussung des cis-/trans-Isomerenverhaltnisses von 3-Aminomethyl-3^ f 5-trimethylcy- 
clohexylamin (Isophorondiamin; IPDA), bei dessen Herstellung aus 3-Cyano-3^-trimethylcyclohexanon 
(Isophoronnitril; IPN) durch aminierende Hydrierung, wobei Isophoronnitril in Gegenwart von Ammoniak 
und einem Suspensions- oder Festbett-Hydrierkatalysator aus der Reihe der Kobalt-, Nickel und Edelme- 
tallkatalysatoren mit Wasserstoff bei einem Druck von 3 bis 20 MPa und einer Temperatur bis zu 150°C 
umgesetzt und das erhaltene Reaktionsgemisch destillativ aufgearbeitet wird, dadurch gekennzeichnet, 
daB man die Hydrierung in einer ersten Stufe bei 10°C bis 90°C und in einer sich daran anschlieBenden 
zweiten Stufe bei uber 90° C bis 150°C, wobei der Temperaturunterschied zwischen der ersten und zweiten 
Stufe mindestens 30°C betr&gt, durchfuhrt, wobei die Reaktionszeit bei Verwendung eines Suspensionska- 
talysators 5 bis 30 Minuten in der ersten Stufe und 30 bis 200 Minuten in der zweiten Stufe betragt und der 
LHSV- Wert bei Verwendung eines Festbettkatalysators 2 bis 1 2 h " 1 in der ersten Stufe und 03 bis 2 h " 1 in 
der zweiten Stufe. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man die aminierende Hydrierung in Gegenwart 
eines organischen Losungsmittels aus der Reihe der C r bis GrAlkohole, cyclischen Ether und Glykolmono- 
oder Glykoldi-methyl- oder -ethylether, vorzugsweise Methanol, durchfOhrL 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB man in der ersten Stufe bei 20 bis 80°C 
und in der zweiten Stufe bei 100 bis 140° C hydriert. 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB man die 



«E 43 43 691 Al £ 
wendung eines oder mehrerer Festbettkatalysatoren ui 



aminierende Hydrierung unterVerwendung eines oder mehrerer Festbettkatalysatoren unter Rieselbettbe- 
dingungen durchfGhrt, wobei in einem ersten Katalysatorbett die Temperatur der ersten Stufe und in einem 
Tw^tenKatalysatorbettdieTemperaturderzweitenStufeaufrechterhaltenwird 

5 Verfahren nach Anspruch 4. dadurch gekennzeichnet, daB man ein 10 bis 40 Gew.-% lsophoronmtnl, 10 
bis 40 Gew -% Ammoniak und Methanol a!s Losungsmittel enthaltendes Gemisch auf das erste Katalysa- 5 
torbett gibt und das Reaktionsgemisch nach Durchrieseln durch das in einem einzigen oder m zwei 
Rieselbettreaktoren angeordnete erste und zweite Katalysatorbett rieseln laBt, wobej bei einem Druck von 
5 bis 8 MPa und einer Temperatur von 10 bis 80°C in der ersten Stufe und 100 bis 130°C in der zweiten Stufe 

^VerfahTerfnach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekennzeichnet, daB man in der ersten Stufe einen Ruthenium io 
enthaltenden Festbettkatalysator und in der zweiten Stufe einen Kobalt enthaltenden Festbettkatalysator 
verwendet. 
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